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\ Uretdiongruppenhaltige Polyisocyanate, ein Verfahren zu fhrer Herstellung sowie deren Verwendung 



) Hamstoff- und uretdiongruppenhaltige Polyisocyanate fol- 
gender Zusammensetzung: 
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Die Erfindung betrifft uretdiongruppenhaltige Polyisocyanat mit freien, parti ell oder total blockierten Iso- 
cyanatgruppen, ein Verfahren zur Herstellung sowie deren Verwendung zur Herstellung von Polyure- 
than(PUR)-Lacksystemen, insbesondere von PUR-Pulverlacken und die danach hergestellten B schicbtungen 
mit reduziertem Glanz. 

Pulverlackbeschichtungen mit reduziertem Glanz finden in den letzten Jahren immer groBeres Interesse. Die 
Ursache dafur ist uberwiegend praktischer Art Gianzende Fiachen erfordern ein weitaus hoheres MaB an 
Reinigung als matte Fiachen. Daruber binaus kann es a us sicherheitstechnischen GrQnden erforderiich sein, 
stark reflktierende Oberflachen zu vermeiden. 

Die einfachste Losung, eine Oberflache mit reduziertem Glanz zu erbaken, besteht darin, den Pulveriackfor- 
mulierungen je nach gewunschtem Glanzgrad — Matteffekt — kieinere oder grofiere Mengen an Fullstoff wie 
Kreide, Barhnnsulfat oder fein verteiltes SQiciumdioxid zuzusetzen, Diese Zuschlags- bzw. Hilfsstoff e fuhren 
jedoch zur Reduzierung der lacktechnischen Fflmeigenschaften wie Flexibilitat, Erich sen Tiefung, Kugelschlag- 
f estigkeit, Haftung und Chemikalienf estigkeit 

Die Zugabe von Stoffen, die mit dem Lack unvertraglich sind, wie z. B. Wachse oder Cellulosederivate, 
bewirkt zwar ebenfalls eine Mattierung, aber geringfugige Anderungen wahrend des Extrudierens fOhren zu 
Schwankungen im Oberflachenglanz. Die Reproduzierbarkeit des Matteff ektes ist nicht gewahrieistet 

Oberraschenderweise konnten PUR-Putverlacke mit reduziertem Glanz gefunden werden, die nicht mit den 
Nachteilen des Standes der Technik behaftet sind, wenn als Vernetzer Umsetzungsprodukte aus Isophorondiiso- 
cyanat-Uretdion (abgekurzt IPDI— UD) und disekundaren Diaminen eingesetzt werden. 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind somit harnstoff- und uretdiongruppenhaltige Polyisocyanat e mit 
freien, partieU oder total blockierten Isocyanatgruppen folgender Zusammensetzung. 
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R 1 , R 3 = hdchstens ein linearer oder verzweigter (Cyclo)-AIkylrest mit 1 — 14 C-Atomen oder H und mindestens 
eine der Formel 



R 4 — OC - CHj - CH - C-OR 4 

it 2 ll und/oder 

O O 



R 4 — O — C — CH 2 — CHj — ; 
O 



65 



R 2 = R, linearer oder verzweigter (Cyclo)-Alkyirest mit 6 C-Ato men; 
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Die erfindungsgemaBen Polyisocyanate zeichnen sich durch 

a) einen Gehalt an freien NCO-Gruppen von < 5, vorzugsweise < 4,insbesondere < 2 Gew.-%, 

b) einen Gesamt-NCO-Gehalt (frei und latent und/oder bl ckiert) von 8 bis 16, v rzugsweise von 9 bis 15, 
insbesondere von 10—14 Gew.-% sowie 5 

c) einen in weiten Grenzen variierenden Schmelzbereich von 70 bis 180° C 



aus. 



Sie eignen sich in hervorragender Weise zur Herstellung von PUR-Pulverlackbeschichtungen mit reduzier- 
tem Gianz. 

Ein weiterer Gegenstand der voriiegenden Erfindung ist ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgema- 
Ben harnstoff- und uretdiongruppenhaltigen Polyisocyanate nut freien, partiell oder total blockierten Polyiso- 
cyanaten gemaB nachstehender Reaktionsgleicfaung: 
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Die freien NCO-Gruppen von (I) konnen gegebenenfalls partiell oder total mit dem Blockierungsmittel (B) 
umgesetzt werden. 40 

Bei dem im erfindungsgemaBen Verfahren einzusetzenden Uretdion handelt es sich am das IPDI-Uretdion, 
wie es in den DE-OSS 30 30 513 und 37 39 549 beschrieben wird, mit einem freien NCO-Gehalt von 163— 18£%, 
d. h, daB mehr oder minder hohe Antefle an Polyuretdion des IPDI im Reaktionsprodukt voriiegen mussen. Der 
Monomergehalt liegt bei < 1%. Der Gesamt-NCO-Gehalt des IPDI-Uretdions nach dem Erhitzen auf 
180-200°C(O5 h) betragt 37,4-373%. 45 

Die fur das erfindungsgemaBe Verfahren eingesetzten sekundaren Diamine sind seit langerem bekannt und 
werden durch Umsetzung von primaren Diaminen H 2 N— R 2 — NH 2 mit Malein- oder Fumarsaureester erhalten, 
wobei pro Mol Malein- bzw. Fumarsaureester 0,5 Mol Diamin in bekannter Weise zur Reaktion kommea Bei 
den Diaminen H 2 N— R 2 — NH 2 handelt es sich urn aliphatische bzw. (cyclo)aliphatische Diamine wie 1.2-Di- 
aminoethan, 13-Diaminopropan, 1 .4-Diaminobutan, 1 3- Diaminopentan, 1.6-Diaminohexaru 2-MethyI- 1 -5-Diami- so 
nopentan (DA 51% 2^4(Z4.4)-Trimemyl-1.6-diaminohexan (TMDX 2.4'- und/oder 4.4'-Diaxninodicyclohexyime - 
than (HMD A), 1 .1 1 -Diaminoundecan, 1 . 1 2-Diaminododecan, 1.4- bzw. 1.2-Dianiinocyclohexan, m-Hexahydrox- 
ylyiendiamm (HXDA), l-Ammo-3L53-tiwemyl-5-anmiomethyicyclohexan (Isophorondiamin, abgekurzt EPD). 

Aus der Vielzahl der bekannten Malein- bzw. Fumarsaureester wurden in der Hauptsache der Maleinsaure- 
diethyl-, -dibutyl- und -di-2-ethylhexylester verwendet. 55 

Eine vorteilhafte Variante fur die Herstellung der erfindungsgemaBen Polyisocyanate stellen disekundare 
Diamine dar, die durch Umsetzung einer primaren Aminogruppe mit einem o.g. Malein- bzw. Fumarsaureester 
erhalten werden, d. h. pro Mol primares Diamin wird ein Mol Maleinsaureester zur Reaktion gebracht und 
anschlieBend die zwehe Aminogruppe mit einem Acryisaureester wie Acrylsauremethyi-, Acrylsaureethyl-, 
Acrylsaurebutyi-, Acryisaure-t -butyl-, Acryisaure-2-ethyihexylester sekundarisiert. Die Umsetzung erfolgt zwi- 60 
schen 60 und 80° G. Selbstverstandlich kann die Umsetzung der Aminogruppen mit Malein- bzw. Fumarsauree- 
ster und Acryisaureester auch in umgekehrter Reihenf oige erf olgen. 

Eine weitere Variante zur Herstellung der erfindungsgemaBen Polyisocyanate stellt die Umsetzung von 
Diaminen, welche eine sekundare und eine prim are Aminogruppe enthalten, mit Malein- bzw. Fumarsaureester 
od r Acryisaureester dar, wobei die primare Aminogruppe sekundarisiert wird. 65 

Manchmal hat es sich als zweckmaBig erwiesen, die freien NCO-Gruppen der uretdiongruppenhaltigen 
Polyadditi nsprodukte zu biockieren. Fur den Fall, daB die NCO-Gruppen irreversibei blockiert werden, d. h. 
beim Einbrennvorgang wird das Blockierungsmittel nicht abgespalten, werden die freien NCO-Gruppen des 
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Uretdion-Diamin-Adduktes mit Monoalkoholen, wie z. B. Methanol Ethanol Butanol, 2-EtfaylhexanoI (EHLX 
oder sekundaren M noaminen, wi z. B. Dibutylamin (DBA), Di-2-ethymexylaniin. Methylcyclohexylarnin, um- 
gesetzt Fur die reversible Blockierung der freien NCO-Gruppen kommen Ketoxime, wie z. B. Acetonoxim, 
Metbyiethylketoxim, Acetophen noxim und Cydohexanonoxim, Lactame wie Caprolactam so wie Triazole wie 
1.2.4-Triazol zum Qnsatz. 

Die erfindungsgemaB en uretdiongruppenhaltigen Polyadditionsverbindungen werden nach dem nunmehr 
erlauterten Verfahren hergestellt Die Herstellung erfolgt so, daB n 4- 1 mo! IPDI-Uretdion mit n raol disekunda- 
rem Diamin zur Reaktion gebracht werden und dabei die Temperatur nicht uber 40° C steigt ErfindungsgemaB 
konnen die freien NCO-Gruppen vor oder nach der Reaktion mit den disekundaren Diaminen mit Blockderungs- 
mitteln zur Reaktion gebracht werden. 

Die Umsetzung kann jeweils mit oder ohne Losemittel erfolgen. Im Falle des Einsatzes eines Losemittels kann 
dies ausgewahlt werden aus der Gruppe aromatischer Kohlenwasserstoffe, Ester oder Ketone, wie z. B. Toluol, 
Ethyl- oder Butylacetat, Aceton, Methylethyiketon, Methylisobutylketon so wie beliebige Gemische dieser Lose- 
mitteL Bevorzugtes Losemiuei ist Aceton. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform erfolgt die Herstellung der erfindungsgemSBen Verbindungen so, daB 
zu der acetonischen Ldsung des IPDI-Uretdions bei Raumtemperatur das disekundare Diamin so zudosiert wird, 
daB die Temperatur der Reaktionslosung nicht uber 40° C steigt Nach Beendigung der Diaminzugabe ist die 
Reaktion beendet Es wird das Aceton abdestflliert, das ist dann der Fall, wenn das Reaktionsprodukt noch freie 
NCO-Gruppen enthalten solL Soli jedoch das Reaktionsprodukt keine freien NCO-Gruppen mehr enthalten, 
schlieBt sich die Umsetzung mit dem Blockierungsmittel bei ca. 60° C an. Wenn als Blockierungsmittel Alkohole 
eingesetzt werden, hat es sich als zweckmafiig erwiesen, IPDI-Uretdion bei ca. 70° C mit Alkoholen losemittelfrei 
umzusetzen und nach erfolgter OH/NCO- Reaktion bei Raumtemperatur die Umsetzung mit dem disekundaren 
Diamin in Aceton durchzufuhren. 

Wird auf Ldsemittel verzichtet, findet die Umsetzung kontinuieiiich in einem Intensivkneter start, wobei 
bevorzugt ein Zweiwellenextruder eingesetzt wird. 

Oft erscheint es zweckmaBig, den Reaktionsablauf zu beschleunigen, insbesondere zur Herstellung der 
erfuxlungsgemafien partiell oder total blockierten Poiyisocyanate. Als Katalysatoren kommen organische Zinn- 
verbindungen wie Sn(II>-octoat, Diburylzinndflaurat (DBTLX Zinnmaleat usw. in Frage, die mh 0,01 bis 
0,5 Gew.-%, vorzugsweise 0,03 bis 0,15 Gew-% zugesetzt werden. 

Ein weiterer Gegenstand der voiiiegenden Erfindimg ist die Verwendung der harnstoff- und uretdiongrup- 
penhaltigen Poiyisocyanate zur Herstellung von Polyurethan-Lacksystemen, insbesondere in {Combination mit 
hydroxylgruppenhaltigen Porymeren und/oder den in der PUR-Chemie ub lichen Zuschlagsstoffen zur Herstel- 
lung von transparenten und pigmentierten PUR-Pulverlacken. Als Reaktionspartner fur PUR-Pulverlacke kom- 
men Verbindungen in Frage, welche solche funktioneQen Gruppen tragen, die sich mit Isocyanatgruppen 
wahrend des Hartungsprozesses in Abhangigkeit von der Temperatur und Zeit umsetzen, z. B. Hydroxyl-, 
Carboxyl-, Mercapto-, Amino-, Urethan-, (Thio)Harnstoff gruppen. Als Polymere konnen Polymerisate, Polykon- 
densate und Polyadditionsverbindungen eingesetzt werden. 

Grundsatzlich kann jedes Polymer verwendet werden, welches mehr als zwei OH-Gruppen enthalt und bei 
mmdestens 70° C schmOzt Es sind dies Pohyetherpolyole, Poryesteramidpolyole, Polyurethanpolyole, hydrox- 
ylierte Acrylatharze usw^ deren OH-Gruppen fur die Vernetzung mh den erfindungsgemaBen uretdiongruppen- 
haltigen Polyisocyanaten bestimmt sind. Besonders bevorzugt sind unter den zahlreichen Moglichkeiten fur 
Hydroxylgruppen tragende Polymere im Rahmen der Erfmdung Pohyesterpolyole. Die besonders bevorzugt 
eingesetzten hydroxylgruppenhaltigen Polyester haben eine OH-Funktionalhat von > 2, eine OH-Zahl von 20 
bis 200 mg KOH/g, vorzugsweise 30 bis 150 mg KOH/g, eine Viskositat von < 60 000 mPa-s, vorzugsweise < 
40 000 mPa-s, bei 160°C und einen Schmelzpunkt von > 70 bis < 120° C, vorzugsweise 75 bis 100°C 

Solche Polyester konnen auf an sich bekannte Weise durch Kondensation in einer Inertgasatmosphare bei 
Temperatur en von 100 bis 260*C, vorzugsweise 130 bis 220°Q in der Schmelze oder in azeotroper Fahrweise 
gewonnen werden, wie es in Methoden der Organischen Chemie (Houben-Weyl), Bd. 14/2, 1 —5, 21 —23, 40—44, 
Georg Thieme Verlag, Stuttgart, 1963 oder bei C R. Martens, ADcyi Resins 51—59, Reinhold Plastics Appi 
Series, Reinhold Publishing Comp, New York und in den DE-OSS 19 57 483, 25 42 191, 30 04 876 und 31 43 060 
beschrieben wird. 

Das Mischungsverhaltnis der hydroxylgruppenhaltigen Porymeren und den erfindungsgemaBen Polyisocyana- 
ten wird in der Regel so gewahlt, daB auf eine OH-Gruppe 0,5— 1 A bevorzugt 03— M» ganz bevorzugt Ifl, 
NCO-Gruppe kommt 

Um die Geliergeschwindigkeit der hitzehartbaren Pulveiiacke zu erhohen, kann man Katalysatoren zusetzen. 
Als Katalysatoren verwendet man Organozmnverbindungen wie Dibutylzinndilaurat (DBTLX Sn(II)-octoat, 
Dibutylzinnmaleat usw. Die Menge an zugesetztem Katalysator betragt 0,1— 5Gew.-T. auf 100 Gew.-T. des 
Hydroxylgruppen tragenden Polyesters. 

Die Isocyanatkomponente wird fur die Herstellung von PUR-Pulverlacken mit dem geeigneten hydroxylgrup- 
penhaltigen Porymeren und gegebenenfalls Katalysatoren so wie Pigmenten und Oblichen Hilfsmitteln wie 
FQllstoff en und Verlaufsmitteln, z. B. SOicondl, Acrylatharzen, gemischt und in der Schmelze homogenisiert. Dies 
kann in geeigneten Aggregates wie z. B. beheizbaren Knetern, vorzugsweise jedoch durch Extrudieren, erfol- 
gen, wobei Ternperaturobergrenzen von 130 bis 140° C nicht uberschrhten werden soOen. Die extrudierte Masse 
wird nach Abkuhlen auf Raumtemperatur und nach geeigneter Zerklemerung zum spruhfertigen Pulver ver- 
mahlen Das Auftragen des spruhfertigen Pulvers auf geeignete Substrat kann nach den bekannten Verfahren, 
wie z. B. durch elektrostatisches PurversprOhen, Wirbelsintern, elektrostatisches Wirbelsintern, erf Igen. Nach 
dem Pulverauftrag werden die beschichteten Werkstucke zur Aushartung 30 bis 10 M in men auf eine Tempera- 
tur von 180 bis 220° C erhitzt 
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Nachf Igend wird der Gegenstand der Erfindung anhand von Beispielen naher erlautert Die verwendeten 
Abkurzungen sind in der Beschreibung an den entsprechenden Stellen erklart. 

A. Nichterfindungsgem§Be Verbindungen 

5 

L Reaktionsprodukte aus 1 mol Diamin und 2 mol Maleinsaureester 

Allgemeine Hersteflungsvorschrift 

Zu 2 mol MaJein- bzw. Fumarsaureester wind bei 50— 60° C 1 mol Diamin so zugetropft, daB die Temperatur io 
des Reaktionsgemiscbes nicbt uber 70° C steigt Nach Beendigung der Diaminzugabe wird zur Vervolistandi- 
gung der Reaktion noch ca. 2 h bei 60° C weitererhitzt Fur die weitere Umsetzung mit dem Polyisocyanat ist eine 
weitere Behandiung (Destillation) des Reaktionsgemiscbes nicht erforderlicb. 
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LL Reaktionsprodukte aus 1 mol Diamin und 1 mol Maleinsaure ester und 1 mol Acryls§ureester 

Allgemelne Herstellungsvorschrift 

60 

Zu 1 mol Diamin wird bei 60—70 °C 1 mol Acryisaureester so zugetropft, daB die Temperatur des Reaktions- 
gemiscfaes nicht uber 80° C steigt Nach Beendigung der Acrybaureesterzugabe wird so lange bei 70° C weiterer- 
hitzt, bis der Amingehalt den berechneten Wert erreicfat hat AnschlieBend wird 1 mol Maiein- bzw. Fumarsau- 
reester bei 50— 60° C so zugetropft, daB die Temperatur der Reaktionsmischung 70° C nicht ubersteigt Nach 
65 Beendigung der Maieinsaureesterzugabe wird zur Vervollstandigung der Reaktion noch ca. 2 h bet 70° C 
weitererhitzt Fur die weitere Umsetzung mit dem Polyisocyanat ist eine weitere Behandlung (Destination) des 
Reaktionsgem iscbes nicht erf orderiich. 
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TabeUe2 



An. 


Zusammensetzung (je 1 mol) 




Diamin 


MS-ester 


Acrytsaure(As)ester 


i 


UrL) 


-diethylester 


AS-etnyiester 


251 


2 


. IPD 


-dibutylester 


As-methylester 


230 


3 


TMD 


-diethylester 


As-t.-butylester 


241 


4 


TMD 


-dibutylester 


As-methylester 


236 


5 


DA 51 


-diethylester 


As-methylester 


295 


6 


HMDA 


-diethylester 


As-ethylester 


231 


7 


HMDA 


-dihexylester 


As-methylester 


191 


8 


HXDA 


-diethylester 


As-ethylester 


267 



IIL Reaktionsprodukte aus 1 mol Diamin und 1 mol Malein- bzw. Fumarsaureester 

ADgemeine HersteUungsvorschrift 

Zu 1 mol Diamin wird bei 50— 60° C 1 mol Malein- bzw. Fumarsaureester so zugesetzt, daB die Reaktionstem- 
peratur nicht fiber 70° C steigt. Nach Beendigung der Esterzugabe wird noch ca. 1 h bei 60° C weitererhitzt Nach 
dem Abkfihlen ist das Reaktionsprodukt fur die Umsetzung mit Po Jyisocyanat- Uretdion einsetzbar. 
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B. HersteDung der erfindungsgemaBen Verbindungen 

55 

Allgemeine HersteDungsvorschrift 

Zu der acetonischen Losung des IPDI-Uretdions wird bei Raumtemperatur das Diamin gem£8 Tabelle 1 bis 3 
unter intensiver Running so zudosiert, daB die Temperatur der Reaktionslosung 40° C nicht Gbersteigt. Nach 

60 Beendigung der Diaminzugabe ist die Reaktion praktisch beendet, und es erfolgt die Acetonentfernung. Sollen 
die freien NCO-Gruppen des IPDI-Uretdion/Diamin-Additionsproduktes (Molverhaltnis: IPDI-Uretdion: Di- 
amin » (n+ l)ai) mh sekundaren Monoaminen blockiert werden, so gent man so vor, daB nach der IPDI-Uret- 
dion/Diamin-Reaktion das Blockierungsmittel bei ca. 40° C porttonsweise zudosiert und ca. I h bei 60° C weite- 
rerbitzt wird. Danach erfolgt die Acetonentfernung. Sollen die freien NCO-Gruppen des IPDI-Uretdion/Di- 

65 anim-Additionsproduktes mh Alkoholen (HO— R 4 ) blockiert werden, so hat sich folgende Verfahrensweise als 
vorteilhaft erwies n: 

a) Umsetzung des IPDI-Uretdions mit dem AJkohol in Substanz bei ca. 70° C (0,5 h\ 
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b) anschlieBende Abkflblung und Losung in Aceton, 

c) Umsetzung dieser acetoniscben Losung mit den Diaminen. 

Das ingesetzte IPDI-Uretdion hatte folgende Kenndaten: 
NCO-Gehalt (frei): 163- 18,5 Gew.-% 5 
NCO-Oehalt(gesamt): 37,4— 37^ Gew.-%. 

Die in den folgenden Tabelien aufgefuhrten erfnidungsgema&en hamstoff- und uretdiongruppenhaltigen 
Polyisocyanate wurden entsprediend der allgemeinen Herstellungsvorschrift syntheusiert 
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C Polyolkomponente 
Atig meine Herstellungsvorschrift 

5 Die Ausgangskomponenten — Terepfathalsaure (TS), Dimethyiterephthalat (DMT), Hexandiol-1.6 (HD), Neo- 
pentyigiykol (NPG), 1.4-DimethylolcycIohexan (DMQ und Trimethyiolpropan (TMP) — werden in einen Reak- 
tor gegeben und mit Hilfe eines Olbades erwarmt. Nacbdem die Stoffe zum groBten Tefl auf geschmolzen sind, 
werden bei einer Temperatur von 160° C 0,5 Gew.-% Di-n-butylzinnoxid als Katalysator zugesetzt Die erste 
Metbanolabspahung tritt bei einer Temperatur von ca. 170°C auf. Innerhalb 6 bis 8 Stunden wird die Tempera- 

10 tur auf 220 bis 230° C erhoht und innerhalb weiterer 12 bis 15 Stunden die Reaktion zu Ende gefuhrt. Der 
Polyester wird auf 200° C abgekuhlt und durch Anlegen von Vakuum (133 mbar) innerhalb 30 bis 45 Minuten 
weitgehend von fluchtigen Anteflen befreit Wahrend der gesamten Reaktionszeit wird das Sumpfprodukt 
geruhrt und ein schwacner N2-Strom durch das Reakoonsgemisch geleitet 
Tabelle 7 gibt Polyesterzusammensetzungen mit den entsprechenden physikalischen und chemischen Kennda- 

15 ten wieder. 
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D. Polyurethan-Pulverlacke 



Allgemeine Herstellungsvorschrif t 



Die zerkleinerten Produkte — hamstoff- und uretdi ngruppenhaltige Poryisocyanate (Vernetzer), Polyester, 
Verlaufsmittel-, ggf. Katalysator-Masterbatch — werden ggf. mit dem WeiBpigment in einem Kollergang innig 
vermischt und anschlieBend tm Extruder bis maximal 130°C homogenisiert Nach dem Erkalten wird das 
Extrudat gebrochen und mit einer Stiftsmuhle auf eine KorngroBe < 100 urn gemahien. Das so hergesteilte 
Pulver wird mit einer elektrostatischen Pulverspritzanlage bei 60 KV auf entf ettete, ggf. vorbehandelte Eisenble- 
che appliziert und in einem Umiuf ttrockenschrank bei Tempera turen zwischen 180 und 200° C eingebrannt 



Es werden 10 Gew.-% des Verlaufsmittels — ein handelsuMches Copolymer von Butylacrylat und 2-Ethyl- 
hexyiacryiat — in dem entsprecfaenden Polyester in der Schmelze homogenisiert und nach dem Erstarren 
zerkleinert 



Es werden 5 Gew.-% des Katalysators — DBTL — in dem entsprechenden Polyester in der Schmelze 
homogenisiert und nach dem Erstarren zerkleinert 

Die AbkOrzungen in den folgenden Tabellen bedeuten: 
SD = Schichtdicke in \im 

ET = Tiefung nach Erichsen in mm (DIN 53 156) 



Veriaufsmittel-Masterbatch 



Katalysator-Masterbatch 




GO 60° < = Messung des Gianzes nach Gardner ( ASTM — D 5233) 
Imp. rev. = Impact reverse in g • m. 
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Patentaosprucfae 

1. Harnstoff- und uretdiongruppenhaitige Polyisocyanate folgender Zusammensetzung: 
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-NCO, -NH-C — B ; 

-R 4 

- N — R 4 , -N^ , -OR 4 

1 R 5 
H 

z>rr 




R 4 =N -O - , L2.4-TriazoI ; 



H,C 



n = 1-20; 

R 1 , R 3 = hochstens ein linearer oder verzweigter (Cyclo)-Alkylrest mh 1 — 14 OAtomen oder H und 
mindestens eine der Formel 



I 

R 4 -OC- CH 2 - CH - C -OR 4 
it * II 

o o 



und/odrr 



R 4 — O — C — CH, — CH 2 - 
it * 
O 



R 2 « R, linearer oder verzweigter (Cydo)-Alkyirest mil 6 C-Atomen; 

R 4 , R 5 « gleiche oder verschiedene Kohlenwasserstoffreste mh 1 — 14 C-Atomen 

bedeuten. 

2. Polyisocyanate nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB sie 

a) einen Gehait an freien NCOOruppen von < 5, 

b) einen Gesamt-NCO-Gehalt (frei und latent und/oder blockiert) von 8 bis 16 Gew.-%, 
sowie 

c) einen variierenden Schmelzbereich von 70 bis 180° C 
aufwetsen. 

3. Polyisocyanate nach den Anspruchen 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, daB sie Reste der Reaktionspro- 
dukte von Malein- und/oder Fumarsaureester und Diamine ausgewahlt a us 1 .2- Diaminoethan, 13-Diamino- 
propan, 1 .4-Diaminobutan, 1.5-Diaminopentan, lj6-Diammohexan, 2- Methyl- 1 S- Diaminopentan (DA 51 ), 
22.4(Z4.4)-Trimemy!-1.6-diannnohexan (TMD), 2.4'- und/oder 4.4'-Dianimodicyclohexyimethan (HMDA), 
1.11-Diaminoundecan, 1 .1 2-Diaminododecan, 1.4- bzw. lJ2-Diaminocyclohexan, ra-Hexahydroxytylendiamin 
(HXDA), l-Amino-3^3-trimemyI-5-aminomethyIcyclohexan (Isophorondiamin, abgekurzt IPD), enthalten. 

4. Polyisocyanate nach Anspruch 3, dadurch gekennzeichnet daB MaleinsaurediethyK -dibutyi- und -di-2-et- 
hylhexylester eingesetzt werden. 

5. Polyisocyanate nach den Anspruchen 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB sie mit Methanol Ethanoi, 
Butanol, 2-Ethylhexanol (EHL), Dibutylamin (DBAX Di-2-ethylhexyiamin, Methylcyciohexylamin, Acetono- 
xira, Methylethylketoxim, Acetophenonoxim, Cyclohexanonoxim, Caprolactam und 1.2.4-Triazol blockiert 
sind. 

6. Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen harnstoff- und uretdiongruppenhaltigen Polyisocya- 
nate mh freien, partiefl oder total blockierten Polyisocyanaten gemaB nachstehender Reaktionsgleichung: 
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7. Verfahren nacfa Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Umsetzung in einem Losemittel erf olgt 

8. Verfahren nacfa Anspruch 6, dadurch gekennzeichnet, daB ohne Losemittel kontinuierlich in einem 
Intensivkneter umgesetzt wird. 

9. Verfahren nach Anspruch 8, dadurch gekennzeichnet daB in einem Zweiwellenextruder umgesetzt wird. 

10. Verwendung der harnstoff- und uretdiongruppenhaltigen Polyisocyanate zur HersteOung von PUR- 
Lacksystemen, insbesondere von PUR-Pulverlacken und die danach hergestellten Beschichtungen rait 
reduziertem Olanz. 
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